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Procede cPinertage de boues 



L'invention concerne un proced£ d'inertage de boues contamin6es par des 
metaux lourds et des matieres organiques, en particulier celles provenant de 
sediments de enrage de voies navigables on de sols pollu^s. 
5 Les problemes poses par les quantity sans cesse grandissantes de bones a 

evacuer, traiter et stocker sont bien connns. Ces boues sont d'origines multiples. 
Elles proviennent par exemple de stations d'epuration d'eau, du dragage ou . 
curage des conrs d'eau ou d'industries diverses et peuvent contribuer a la 
contamination de sols. Le cas des sediments de curage des voies navigables est 

10 particuUerement preoccupant vu les quantites concemees et leur contamination 
par des polluants tels que des metaux lourds et des matieres organiques. Une 
proportion importante des voies navigables du nord de PEurope est actuellement — 
obstruee par des boues qui y genent la circulation des bateaux. Les consequences, 7 
economiques et environnementales, directes ou indirectes, en sont tres 

1 5 importantes. II est d' autre part notoire que cette situation preoccupante du reseau 7 
navigable est principalement due aux inconv&rients des solutions actuelles pour.^ 
le traiternent et le stockage de boues contamin6es. _'f_ 

En effet, un moyen commode d' evacuer les boues consiste a les rejeter par 
bateau en mer ou k les acheminer au moyen de pipelines dans des decharges 

20 (lagunes de d^cantation). Toutefois, lorsque les boues sont contamin6es par des 
metaux lourds ou des matieres organiques dangereuses (ce qui est gdneralement 
le cas avec les s6diments provenant du curage des voies navigables), ce moyen 
est evidemment inacceptable. Avant de pouvoir Stire d^chargees, les boues 
doivent en effet Stre inertees, afin de satisfaire aux tests de non toxicite. A cet 

25 effet, les residus du traiternent d'inertage sont soumis a une lixiviation, par 

exemple selon les normes fran?aise « TL », neerlandaise « NEN » ou americaine 
'< TCLP », definies ci-dessous. Les lixiviats sont alors analyses et leurs teneurs 
en divers polluants doivent rester en de£;a de seuils fix6s par les legislations, II 
existe notamment des normes d'acceptation de « dechets stabilises de classe 1 ». 

30 Pour traiter de grandes quantites de boues, il est connu de les m&anger a de 

1'acide phosphorique et de soumettre le melange k une calcination, afin d'inerter 
les m6taux lourds contenus dans la boue et de detruire les matieres organiques 
(SOLVAY FR 2815338). Toutefois, 1'exploitation de ce procede connu presente 
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l'inconvenient d'etre fort couteuse, notamment a cause de la consommation 
d'energie qu'elle entrarne pour secher la boue lors de sa calcination. D'autre 
part, l'etat liquide de la boue phosphatee est apparu etre une difficulty lors de 
certaines manipulations. 
5 L'invention vise a fournir un procede pour le traitement de boues 

contamin6es par des metaux lourds et des matieres organiques qui soit plus 
economique que le procede connu susmentionne et qui transforme rapidement les 
boues en produits ayant une tenue mecanique suffisante pour etre manipulates 
aisement, par exemple par des outils de chantiers (peUeteuses, bulldozers,...). 

1 0 En consequence, l'invention concerne un procede d'inertage de boue 

contenant des metaux lourds et des matieres organiques selon lequel la boue est 
phosphate, le procede se caracterisant en ce qu'il comprend un moussage de la 
boue apreslaphosphatation permettant d'obterur une mousse ayant une densite 
inferieure a 90% de celle de la boue avantphosphatation. 

1 5 On entend designer par boue, toute substance aqueuse contenant des 

limons, des vases et des matures minerales en suspension (sables voire 
gravillons). Les boues provenant du curage des voies navigables ou de sols 
pollues constituent des exemples de boues auxquelles l'invention s'applique. La 
largeur de la distribution granulometrique des particules en suspension dans la 
20 boue peut etre tres importante, par exemple de moins de 1 micron a plusieurs 
centaines de microns. Les boues contiennent souvent une teneur elevee en tres 
fines particules. II est frequent que 10% du poids de la boue sechee soit constitue 
de particules ayant un diametre inferieur a 5 microns, tandis que le contenu en 
petits graviers ayant un diametre superieur a 500 microns peut atteindre plusieurs 
25 pour-cent. D'autre part, les histogrammes de granulometrie de certaines boues 
ont la particularite d'etre multimodaux, c'est a dire qu'ils presentent plusieurs 
pics. 

Pour le procede selon l'invention, les boues ayant des siccites inferieures a 
70% conviennent bien la siccite etant definie comme le pourcentage en poids de 
30 matieres s£ches contenues dans la boue. Dans ce memoire la siccite d'un 

echantiUon est ddterminee en calculant le rapport entre les poids de l'6chantillon 
apres et avant un sejour de 4 heures dans une 6tuve maintenue a 100 °C. 

Des siccites inferieures a 30% ou dans certains cas 40%, sont cependant a 
6viter car elles augmentent le cout du procede. La majorite des boues a traiter 
35 ayant une siccite variant entre 40 et 70%, il n'est en general necessaire.ni 
d'ajouter de l'eau ni d'en soustraire (par d6cantation, evaporation,. ..). 
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On entend designer par m&aux lourds, les metaux dont la masse specifique 
est au moins 6gale k 5g/cm 3 , ainsi que le beryllium, 1' arsenic, le selenium, et 
Fantimoine, conformement k la definition g6n6ralement admise (Heavy Metals 
in Wastewater and Sludge Treatment Processes ;Vol I, CRC Press Inc; 1987; 
5 page 2). Le plomb en est un exemple particulidrement significatif, etant dorme 
son influence nefaste sur Forganisme humain. Les boues inertees par le proced6 
selon F invention peuvent egalement contenir de F aluminium metallique. 

Les matieres organiques peuvent Stre a F etat liquide ou a Fetat solide dans 
la boue. Eiles peuvent par exemple comprendre des hydrocarbures apolaires, des 
. 10 hydrocarbures aliphatiques ou aromatiques (mono- ou polycycliques) et des 
solvants halogenes. 

Selon le procede, la boue est phosphatee. De preference, la phosphatation 
est realisee par addition a la boue d'acide phosphorique. La quantit6 d'acide 
phosphorique a mettre en oeuvre depend de la composition precise de la boue a 

1 5 traiter et notamment de la teneur en metaux lourds. En pratique, une quantite 
ponderale d'au moins 1% (de preference 2%) par rapport au poids de matiere 
seche est a mettre en oeuvre. II est preferable que la quantite d'acide 
phosphorique soit inferieure a 15%. Des quantit6s comprises entre 2 et 6% 
conviennent en general bien. Le melange resultant poss&de gendralement ime 

20 siccite comprise entre 45 et 55%. 

Selon Finvention, a Tissue de la phosphatation, on effectue un moussage 
de la boue, a la suite duquel la boue se presente sous forme d'une mousse (on 
entend par mousse, pour un produit de depart donne, un etat de ce produit ayant 
une densite inf6rieure a celle du produit de depart). Cette caract^ristique 

25 essentielle de V invention permet de faciliter la manipulation ulterieure de la 
boue. En effet, les inventeurs ont observe qu'apres une periode de stockage 
variant de 2 a 7 jours, de preference de 4 a 6 jours, durant laquelle la boue 
phosphatee, initialement a l'etat de mousse, est laissee au repos a des 
temperatures exterieures usuelles (mais evitant le gel), sa consistance se 
rapproche de celle d'un corps solide. A ce moment la boue phosphate peut Stre 
facilement manipulee par des engins de chantier tels que pelleteuses ou 
bulldozers tout en contenant encore beaucoup d'eau (jusqu'a 40 % en poids). 
Des mousses de density faible sont apparues donner lieu aux meilleures 
consistances. La density de la mousse doit Stre inferieure a 90% de celle de la 

35 boue avant phosphatation. Des valeurs inferieures a 85%. par exemple 

inferieures k 80%, de preference inferieures k 75%, sont avantageuses. On 
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prefere que la densite ne descende pas en dessous de 50%. Des valeurs comprises 
entre 55 et 65% conviennent particulierement bien. 

Le moussage de la boue peut etre effectue par toute technique de moussage 
connue adaptee 'a la boue a inerter. Le moussage peut notamment etre obtenu par 
voie chimique par l'ajout de r6actifs provoquant in situ un d6gagement gazeux. 
Dans ce mode de realisation, on peut avantageusement utiliser la faction de 
1'acide phosphorique avec par exemple des carbonates pour obtenir le 
degagement gazeux. On a observe qu'un d6gagement gazeux d'H 2 S lors de la 
phosphatation ameliore le moussage des boues. L'addition ou la presence de 
tensioactifs, qui stabilised la mousse est egalement favorable. D'auire part, on 
prefere que la boue phosphat6e soit soumise a une agitation mecanique, pour 
faciliter le moussage. L'intensite de l'agitation est choisie en fonction des 
conditions particulieres d'utilisation du precede" selon 1'invention. II est 
avantageux que l'agitation mecanique ne soit pas trop intense. Dans chaque cas, 
l'agitation mecanique est reglee de maniere a favoriser le moussage selon 
1'invention. Dans certains cas, il est preferable que la boue soit additionnee 
d'acide phosphorique en amont de son passage au travers d'une pompe, par 
exemple peristaltique, laquelle provoquera l'agitation mecanique recherchee. Le 
recours a des melangeurs statiques peut egalement 6tre avantageux pour obtenir 
20 l'intensite d'agitation mecanique optimum. 

Selon un mode de realisation prefere de 1'invention, la boue phosphatee est 
ensuite sechee par des techniques apparentees au compostage. Le compostage est 
une technique de traitement bien connue des dechets fermentescibles 
(susceptibles de fermentation) tels que des dechets verts. Elle consiste 
25 essentiellement a stocker le dechet pendant une longue duree au contact de I'air, 
pour permettre la degradation de matieres organiques contenues dans le dechet et 
l'elimination par percolation du Kquide qu'il contient. L'utihsation, selon ce 
mode de realisation de 1'invention, des techniques apparentees au compostage 
pour secher des boues phosphatees contenant des matieres organiques - meme 
30 non fermentescibles- et des metaux lourds permet d'atteindre de maniere 
surprenante des siccites importantes de maniere tres economique. La 
consommation d'energie lors de la calcination ulterieure eventuelle de la boue 
est de ce fait reduite. Le sechage de la boue phosphatee par des techniques 
apparent6es au compostage permet meme de supprimer l'etape de calcination 
35 lorsque la degradation des matieres organiques qui est obtenue est suffisante. 
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Dans la suite de la description, par « sechage » on entendra toujours un 
sechage par des techniques apparentees au compostage. An cours du sechage, le 
melange resultant apres phosphatation est entrepose pendant une periode 
suffisanraient longue pour que Feaupuisse s'evacuer spontan6ment, sous 
5 Taction de la gravite. Une periode de sechage superieure a 24 heures est 
nScessaire. On pr6fere que le sechage dure au moins 48 heures. Un sechage 
pendant plus d'un mois est apparu inutile. En pratique, des durees de sechage 
comprises entre une et deux semaines conviennent bien, 

Lorsque, selon T invention, la boue phosphatee se presente sous la forme 

10 d'une mousse, le sechage de la boue est plus ais6 et plus efficace. En effet, la 
consistance amelioree de la boue permet sa manipulation de masse par des 
engins de chantier courants et notamment permet de la retourner pendant le 
compostage. Cela permet d'atteindre plus rapidement les siccites souhaitees. 

Selon une variante recommandee de ce mode de realisation, le sechage^est 

15 realise dans des conditions telles qu' apres 12 jours de sechage, la boue 
phosphatee atteigne une siccite depassant 65%, de preference 70%. 

Le sechage peut §tre realise directement sur le sol. Cependant, dans un, 
mode d'execution avantageux du procede selon T invention, on dispose une 
couche de sable en dessous de la boue phosphatee. • . v 

20 Selon une variante recommandee de ce mode d'execution, la couche de 

sable est elle-meme plac6e sur une membrane impermeable a Teau, afin d'eviter 
la contamination du sol par les metaux lourds et de permettre la recuperation de 
Teau issue de la boue phosphatee pendant le compostage. Des membranes en 
matiere plastique, par exemple du polyethylene ou du PVC, conviennent bien. 

25 Le sechage peut se faire a Tair libre, a Texterieur, sans se premunir contre 

Taction des pluies et les pleines variations de temperature, a condition que celle- 
ci reste superieure a la temperature de solidification du melange resultant. II est 
neanmoins preferable d'utiliser un systeme de sechage confine, tel que tunnel de 
compostage. De tels tunnels de compostage sont bien connus dans le domaine du 

30 traitement industriel de dechets organiques susceptibles de fermentation. Le 
tujonel de compostage est avantageusement equipe de systemes de circulation 
d'air et de systemes de collecte et traitement des gaz emis, tels que du sulfuxe 
d'hydrogene. Le sulfure d'hydrogene est de preference recupere et par exemple 
traite sur un biofiltre ou reinjecte lors de la calcination eventuelle. On prefere que 

35 le tunnel de compostage comprenne une couche de sable disposee sur une 
membrane impermeable a Teau. 
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Selon un mode d'execution avantageux de l'invention, lorsque la boue 
contient beaucoup de matieres organiques ou lorsque celles-ci ne sont pas 
suffisamment decomposes lors du sechage, la boue sechee est calcinee. La 
calcination est destinee a detruire les matieres organiques. La calcination est 
5 generalement realisee a une temperature superieure k 450°C, afin que les 
matieres organiques soient suffisamment detruites. II convient d'eviter une 
temperature excessive, qui aurait pour resultat de vaporiser une partie des metaux 
lourds. En pratique, la temp6rature de calcination est inferieure a 1000°C. Dans 
une variante preferee du procede selon l'invention, la temperature de calcination 
10 est superieure a 500°C et inferieure a 800°C. Afin de detruire particulierement 
bien les matieres organiques et volatiliser le moins possible de metaux lourds, il 
est specialement avantageux que la temperature de calcination soit comprise 
entre550°Cet 750°C. 

On a observe que, de maniere avantageuse, la calcination est effectuee sous 
15 atmosphere contr61ee. 

A cet effet, dans une forme de realisation particuliere du procede selon 
l'invention, cette atmosphere est oxydante. Cette variante facilite la prise du 
mortier eventuel subsequent, tel que decrit ci-dessous. Dans ce cas, on peut 
utiliser par exemple de l'air ambiant. II faut alors veiller a ce que de Tair soit 
20 disponible en suffisance dans le four. 

Dans une autre forme de realisation particuliere, l'atmosphere est 
reductrice. Cette forme de realisation est notamment avantageuse en ce qu'elle 
inhibe la formation du chrome VI. 

La duree de la calcination depend de la composition de la boue a inerter et 
25 de la disposition de la matiere dans le four de calcination. Elle doit egalement 
etre suffisante pour detruire les matieres organiques et produire assez de 
pyrophosphate. 

Dans un mode de realisation particulier du procede selon l'invention, le 
produit issu de l'etape de calcination est gache avec de l'eau puis soumis a une 

30 prise et un durcissement. Dans ce mode de realisation, on incorpore de 

preference a l'eau de gachage un additif reducteur. A titre d'exemple, cet additif 
peut etre selectionne parmi : le fer, le manganese, les composes du fer (II), les 
composes du manganese (II), les sels reducteurs des metaux alcalins. Le sulfite 
"de sodium est pr6fere. L'agent reducteur est avantageusement additionne en une 

35 quantite ponderale comprise entre 0, 1 et 1 % du poids de matieres seches 
contenues dans la boue. 
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Lors de Tetape de calcination, certaines boues, en particulier celles qui sont 
riches en calcite, donnent lieu a la formation de matdriaux pouzzolaniques. Dans 
ce cas il n'est pas necessaire d'ajouter un liant hydraulique pour provoquer la 
prise et le durcissement 
5 Lorsqu'un liant hydraulique est necessaire pour assurer la prise et le 

durcissement, sa constitution precise est peu critique. II est communement 
constitue de ciment Portland. Des materiaux pouzzolaniques tels des cendres de 
combustion de charbon peuvent egalement convenir. II faut ajouter, lors du 
melange du liant hydraulique avec le produit de la calcination destine a former le 

1 0 mortier, une quantite d' eau de gSchage sufSsante pour obtenir uhe pate plastique, 
La quantity de liant hydraulique a mettre en ceuvre depend de divers parametres, 
en particulier du liant hydraulique selectionne, de la composition des boues et 
des proprietes recherchees pour le produit final du procede de traitement selon 
Tinvention, notamment sa resistance mecanique. En pratique, on recommande 

15 souvent de mettre en ceuvre une quantity ponderale de liant superieure a 1 % du 
poids des cendres de calcination. Selon Tinvention, il est souhaitable que le poids 
du liant hydraulique soit inferieur k 50% et n'excede pas de preference 30%, 
Dans une variante avantageuse du proc6de selon T invention, on met en 
ceuvre une quantite pond6rale de liant hydraulique superieure a 2% et inferieure a 

20 20% du produit de la calcination. 

La forme de la masse solide obtenue a Tissue du durcissement, qui peut 
durer plusieurs jours, est celle sous laquelle le mortier a ete fa^onne-Elle peut 
comprendre par exemple des briquettes ou des blocs sphdriques ou prismatiques. 
Elle est compacte, sensiblement exempte d'inclusions gazeuses et presente de ce 

25 fait de bonnes proprietes m6caniques, notamment une durete et une resistance 
aux chocs suffisantes pour permettre sa manutention et son stockage sans 
difficultes. 

La masse solide et compacte obtenue a Tissue du durcissement respecte 
les normes de toxicite sur les lixiviats extraits selon des procedures severes telles 
que celles d&inies par les normes « TL » ou « NEN ». 

Le test franfais de "triple lixiviation « TL »' est decrit dans la norme 
fran?aise XPX 31 - 210. Le protocole du test consiste k broyer la mattere de 
mantere a pouvoir la passer au travers d'un tamis de 4mm. Cette matiere broyee 
est soumise a une triple lixiviation avec de Teau demineralisee, dans un rapport 
35 liquide/solide 6gal a 1 0, sous agitation constante. A Tissue de chaque lixiviation 
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on mesure la teneur du liquide de lavage en les m6taux lourds de la poudre 
soumise au test. 

Le test nterlandais « NEN » consiste, quant a lui, a broyer fmement 
Pechantillon (sous 125jnm) et lui ajouter de I s eau dans un rapport eau : solide de 
5 50. II est alors maintenu trois heures a pH 7, puis egalement trois heures a pH 4 
(ce qui est le pH minimum de Peau de pluie). L'ajustement du pH se fait en 
continu a 1' aide d'une solution IN d'acide nitrique (acide non complexant). Le 
contenu de la phase liquide en metaux lourds est alors d&ermin6 par analyse. 

Selon le test americain TCLP (Toxicity Characteristic Leaching 
1 0 Procedure), on prend 1 OOg de matiere solide, passee au tamis de 9,5mm et on 
met r 6chantillon en contact pendant 1 8 heures avec 2000 ml de solution a 6g/l 
CH3COOH + 2,57 g/1 NaOH (pH 4,9). On filtre alors sur fibre de verre a 0,6 - 
0,8 jam. 

Le proc6de selon Pinvention peut par exemple s'appliquer : 
15 * aux boues issues de la decantation d'eaux usees d'origine industrielle ou 
urbaine, 

D aux boues issues de la decontamination de sols tels que ceux de certains sites 
industriels ; 

a aux sediments provenant du dragage ou curage de rivieres, d'etangs, de puits 
20 ou d'egouts, et 

B aux sediments provenant du curage de voies navigables (p.ex. ports, lacs, 
fleuves, canaux). 

L'invention esttoutefois specialement adaptee aux boues constitutes de 
sediments provenant du curage de voies navigables et aux boues issues de la 
25 decontamination de sols pollues. 

Les exemples dont la description suit font apparaitre Tinteret de 
P invention. 

Exemple 1 (conforme a Pinvention) 

Dans Pexemple 1, on a traite des echantillons d'une boue prelevee dans un 
30 site d'epandage de boues de dragage. La composition ponderale de la boue en ses 
principaux polluants est reprise au tableau 1 suivant : 
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Tableau 1 



Constituants 


Teneur pond6rale 
(poids de matiere 
s<bche) 


Ca 


l,y mg/kg 


Co 


14 mg/kg 




Q wi J\r it 


Cu 


100 mg/kg 


Ni 


22 mg/kg 


! Pb 


78 mg/kg 


Zn 


385 mg/kg 


Manures organiques 


31 g/kg 


I Eau 


420 g/kg 



La boue a une densite de 1,67 kg/dm . On a additionne a la boue 2,5% (en 
poids de matiere seche) d'acide phosphorique. La boue phosphatee a ensuite 6te 
pompee au moyen d'une pompe p6ristaltique et introduite dans des colonnes 
5 transparentes ayant une hauteur de 1220 mm et un diam&re de 100mm. Les : - 
colonnes etaient obturees a leur base inferieure par un treillis d'ouvertures 1mm, 
couvert oar un textile. Le textile etait lui-mSme recouvert d'une couche de sable 
(epaisseur environ 1cm). La densite de la boue qui se presentait sous la forme 
d'une mousse, a alors ete deduite de mesures de hauteur de la mousse dans la 
10 colonne et du poids de celle-ci. On a obtenu une valeur de 1,4 kg/dm 3 . A ce 
moment la siccite valait 50%. Apres 4 jours de stockage dans la colonne, a une 
temperature de 30°C, la densite a augmentej usque 1,7 kg/dm 3 et la siccite valait 
52, 9%. 

A Tissue du s6chage, on a soumis les echantillons au test de lixiviation 
1 5 « TCLP » defini ci-dessus. Les r6sultats du test sont repris au tableau 2 : 

Tableau 2 



pH 


Cd 


Cu 


Ni 


Pb 


Zn 


P04 


4,9 


<0,005 


<0,05 


0,05 


<0,04 


0,9 


1010 



Exemple 2 (non conforme a V invention) 

Dans Pexemple 2 on a procede comme dans Texemple 1 sauf que la boue 
n'a pas ete phosphatee. Lors de son introduction dans les colonnes, la boue ne se 
presentait pas sous la forme de mousse et sa density valait l,67kg/dm . 

A Tissue du sechage, la boue a ete soumise.a n t e sf -TCLP. Les rdsuitats 
sont repris au tableau 3 : 



If 
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Tableau 3 



Ph 


Cd 


Cu 


Ni 


Pb 


Zn 


P04 


5,3 


0,012 


0,18 


<0,05 


0,06 


5,5 


<1 



La comparison des tableaux 2 et 3 illustre Tiaertage des metaux lourds 
obtenu par le procede selon Finvejition. 
Exemple 3 (conforme a r invention) 
5 Dans l'exemple 3 on a procede comme dans l'exemple 1 sauf que la boue a 

ete additionn6e de 7,2% d'acide phosphorique. Apres son introduction dans les 
colonnes, la densite de la mousse valait 1,01 kg/dm 3 soit environ 70% de la 
densite de la boue avaat phosphatation et sa siccite 50%. Apres 6jours de 
stockage dans les colonnes, la densite a augmente jusque l,4kg/drn 3 . A ce 
10 moment sa siccite valait 59,4%. A ce moment, la mousse a ete transferee dans 
des raviers puis reintroduce dans les colonnes. Apres cette manipulation qui 
simule le retournement de la boue, la boue a encore ete stock6e 6jours. A Tissue 
de ceux-ci, la siccite a monte a 71,2%. 
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REVENDI CATIONS 

1 . Procede d'inertage de boue contenant des metaux lourds et des 
matieres organiques selon lequel la boue est phosphatee, caracterise en ce qu'il 
comprend un moussage de la boue apres la phosphatation permettant d'obtenir 

5 une mousse ayant une densite inferieure a 90% de celle de la boue avant 
phosphatation. 

2. Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que la densite est 
inferieure a 85% de celle de la boue avant phosphatation. 

3. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la densite est 
10 comprise entre 55 et 65% de celle de la boue avant phosphatation. 

4. Procede selon Tune quelconque des revendications precedentes, 
caracteris6 en ce que la mousse est ensuite sechee par des techniques apparehtees 
aii compostage. 

5 . Procede selon la revendication precedente, caracterise en ce que, a 
15 Tissue de 12 jours de sechage, la boue phosphatee atteint une siccite depassant 

65%. 

6. Procede selon Tune quelconque des revendications 4 ou 5, caracterise 
en ce que le sechage est realise dans un tunnel de compostage comprenant une 
couche de sable disposee sur une membrane impermeable a l'eau. 

20 7. Procede selon Tune quelconque des revendications 4 a 6, caracterise 

en ce que la boue sechee est ensuite calcinee. 

8. Procede selon la revendication precedente, caracterise en ce que la 
temperature de calcination est comprise entre 550 et 750°C. 
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9. Procede selon Time quelconque des revendications 7 ou 8, caracterise 
en ce que le produit issu de la calcination est ensuite gache avec de Teau puis est 
soumis a une prise et a un durcissement. 
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